22124 


IN THE U.S. PATENT AND TRADEMARK OFFICE 


Inventor Carlo MISIANO et al 


Patent Ap^X ^ P 10/066,329 

Filed / o 31 January 2002 Conf . No. 9829 


For * MAR 1 8 2002 METHOD OF AND APPARATUS FOR THIN FILM 

\^ DEPOSITION, ESPECIALLY UNDER REACTIVE 

4* CONDITIONS 

Art Unit Not known 

Hon. Coicimlss loner of Patents 
Washington, DC 20231 


TRANSMITTAL OF PRIORITY PAPERS 
In support of the claim for priority under 35 USC 119, 
Applicant herewith encloses a certified copy of each application 
listed below: 

Number Filing date Country 

RM2001A000060 6 February 2001 Italy. 

Please acknowledge receipt of the above- listed documents. 


Respectfully submitted. 
The Firm of Karl F. Ross P.C. 

by: Herbert Dubno, 19,7 52 
Attorney for Applicant 

18 March 2002 

5676 Riverdale Avenue Box 900 

Bronx, NY 10471-0900 

Cust . No. : 53 5 

Tel: (718) 884-6600 

Fax: (718) 601-1099 

je 


MODUUAfllO 



McxJ. C.E, - 1-4-7 


9A.inistero cCeCCe Jittivita (Produttive 

<Direzione gencraCe -per Co SviCuppo (Procfiittivo e fa Coin^HUxfta 


X)fficio ItaCiano <BrevetU e ^Harcfu 


/ ^,^mi: 'Officio g2 
■■■ . 

Autenticazione di copia di documenti relativi alia domanda di brevetto per: 



Si dichiara che Vunita copia e conforme ai documenti originali 
dopos/tafi con la domanda di brevetto sopraspeciUcata, i cui dati 
risultano dairaccluso pmcesso ved^ale di depostto. 


AL MINISTERO DELL'tKDUSTRIA DEL ^IMERCIC E DELL'ARTIGIANATO ^ FilODULO A 

UFFICIO ITALIANO EREVETTI E MARCHI . ROMA _ ^ . e^. .^^ 

CCKIANCA CI ERE-vETTC PEK .nvENZ:Cn£ :NCUSTn'.ALE. CE = CS.'C f=.SE.-.Vc. a:,T;C:FA . A ACCE^S.cU . - r-_ = ..C^ 


A, RlCHItOtNU(l) 
1) Otno — i n i a on« L 


CARLO ICESIANO 


Roma 


HATTR TT.PTTT.TTRT? 


I (BE 


C. OCMICIL'O EUETTIVO dtaunauno I 

iVia Morgagni 


.Uario Aiiaiano 


jPerfezionamento di un nietodo e apparato per la depoaizion e di film 
pottili, aoprattutto in condizioni reattive. 


gfuooo/:onoqrup5o 


ANTICIPATA ACCESSIBIUTA AL PUB8UC0: SI L^- NO 
E. INVtHlDRI DtSlGNATJ, . . cogno.-M nome 

Carlo Fasiano 



fiassunta csn discgno pnnc:32ie. d2:c:.::cr.e 4 rrvencicazx-i (cc=l.q3t=,':c 1 essmci-re; 
disegno (obbiisatcrio sc atata m decci^cne. I eiemglare 
lenera d'inc^lfxc. prccura a nfenrre-itc ;rc:Lr3 ;cr.ef3ia 

ciesi;n32ic-e inventcre 

dccjrrenti di pricnta c=n rrrCLi.'isne -'^ -j "- 

a:i; = f:ii3:jcne o aao di cs:;«cr.e 

ncminarivo ccTipieio del r.cr.itcentz 
8, an«:3ud,v.....en..tc.:ei„-e ^^^^ OO U j HCl 1 O 1 PI 1 1 P 

CaMPJLATO IL iQS' /: 02 /200j_J fIRMA OELii) RICHIEDEHTE (I] 

CCNTINUA St/NO '■ ; 

CEL PRESENTE ATTQ SI flJCHlECE C3F!A AUTE.HTICA SI, NO L-lL- 




,RLA^UKTO tNVENZJONE CON DtSEGNO PRINCIPALE 



ftlfrg PO i A%IJ QT11SQ 


DATA 01 D CP C gf TO i 
DATA n RLASOO 


Carlo liLsiano 


sl titdui 


Perf ezionamento di un metodo e apparato per la depoaizione di 
film aottlliy aoprattutto in condlzioni reattive> 


Apparato e metodo per la deposizione di film sottili soprattutto in condizioni reattive 
(Fig. 2). II pnncipale problema risolto e rappresentato dalla realizzazione di film ottici 
con assorbimento trascurabile, di alta qualita e costo contenuto, anche su substrati non 
riscaldati, essendo il perfezionamento dovuto alPintroduzione di un ultenore plasma a 
RF, rispetto alle tecniche precedenti, generate da polanzzazione a RF del porta-substrati 
che genera un plasma di fronte ai substrati medesimi. L'lnvcnzione si colloca ncl cairifx) 
tecnico della produzione di film sottili, m particolare per uso ottico. Questo ultenore 
plasma permette di ottenere la corretta stechiometria del film deposto incrementando la 
reattivita del gas reattivo presente net plasma ed inoltre, introduce un bombardamento 
lonico energetico del substrato pnma e durante la crescita del film che migliora sia 
I'aderenza che la compattezza del defX)sito. 
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Di:SCRIZIONF 


A corrcdo di una domanda di brevetto per I in\enzione induslriale dal tilolo: 
'Terfezionamenlo di un melodo e apparato per la deposizione di film sottili, 
sopraltutto in condizioni reattive"; 

a nome degli Invenlori: Carlo Misiano e Hans K.Pulker 

I/invenzione riguarda il perfezionamento di un apparato, e relativo metodo, per la 
deposizione di film sottili, principalmenle otlici, sopratlutto in condizioni reallive. 
Essa si colloca nel campo tecnologico della produzionc di film sottili, in pariicuiaie 
per uso ottico, e in quello applicativo della fabbricazione d'impianti da vuoto per la 
deposizione di film sottili. Rispetto alio stato delTarte, essa risolve, in particolare, il 
problema di parziale assorbimento di film ottici realizzati secondo il metodo e 
Tapparato relativi ad una precedente soluzione di cui al brevetto CH 928/85. Detta 
soluzionc. Fig. 1, che si colloca nelTambito delle tecnologie di Ion Plating, e basata 
sul falto che il materiale vaporizzato da una sorgente a pennello elettronico, viene, 
in elevata percentuale, ionizzato, in ambiente reattivo, mcdiante un bombardamento 
con elettroni a bassa energia; i substrati da trattare sono collegati su un supporlo 
^'fioating^' dal punto di vista clettrico e pertanto, detli substrati vengono ad esscre 
polarizzati con una tensionc tra 5 c 60V. In queste condizioni si vengono a creare 
film ottici in parte assorbenti. Cio limita pcsanlementc il loro impicgo sia a causa 
dcllc spcsso inaccettabili pcrditc ottichc. sopraltutto in strulturc multistralo. sia per 
rimpossibihla di utili/zarc qucsli trattamcnli quando c richicsta un cicxata soglia 
di danncggiamento per radiazioni laser, l/msorgenza di questo assorbnncnto c da 
atlribuirc al bombardamento lonico energetico da parte del materiale vaporizzato e 
di altri ioni present! nell atmosfera di processo. Questo tipo di processo e stato 
cssenzialmente messo a punto per la deposizione di strati di ossidi, mtruri. 
{^'^^inisiruri e carbnri f^'nltm nnrtt* il ?7Trt(v)(> ctt itr^ h > t^^-rnit><<i^ ri\r^,»ftM •> ^ )Ifr - 






film di elevata compattezza e, quindi, indice di rifrazione prossimo a quello del 
materiale in forma massiva cd elevate caratteristichc meccaniche ed ambientali. 

La soluzione proposla con rinvenzione, oggetto delle presente domanda di 
brevetto. Fig. 2, e basata sulTintroduzione, rispetto alia configurazione su descritta, 
5 di un ulteriore plasma a RF oppure DC di fronlc ai substrati mediante la 
polariz^azione del porta substrati, che diventa struttura catodica, e Fmtroduzione di 
un'apposita miscela gassosa, generalmenle composta da un gas inerte, 
gcneralmente Argon, piu il gas reattivo prescelto, generalmente Ossigeno o Azoto, 
flno a raggiungere la pressione voluta generalmente delFordine di 10"^ c 10""^ l orr. 

10 Ouesto plasma, generate di fronte ai substrati, crea un'autopoiarizzazione dei 
substrati medesimi che puo variare tra alcune decine e molte centinaia di eV. 

Gli effetti di questo plasma sono molteplici, di cui i principali: 

-i ncremento della reattivita delPatmosfera di scarica dovuta al bonibardamento 
lonico dellc molecole di gas reattivo sui substrati, ed alia ionizzazione ed 
15 cccitazione del gas reattivo medesimo; questo incremento della reattivita compensa 
Teventuale dissociazione indotta dal bombardamento ionico energetico: 

-aggiiinta di homha rdamento ionico energetico de l film in crescita da parte 
degli ioni dcll'atmosfcra del plasma, il che genera una piu elevata compattazione 
del nim in croscita c un miylioramcnlo della sua adercnza: 

20 -aumento deirenergia delle narticelle ionizzate condensanti. il che. mediante un 


allungamenlo temporale della fase di adatamo\ determina un ulteriore 
miglioramento della compattezza e della stabilita mcccanica del film ed i! 
raugiungimento per Trndice di rifrazione di valori molto prossimi a quelli del 





-au mento della m assima velocita di deposizione utilizzabile, senza la comparsa 
deirassorbimenlo, il che riduce drasticamente il tempo di processo e quindi il costo 
del trattamenlo. 


I/apparato. secondo la configurazione proposta. ha mostrato la quasi totale 
scomparsa deirassorbimento ottico ed il deciso incremento delPindice di rifrazione 
dei film realizzali, rispetto a quelli ottenuti secondo la configurazione precedente, 
usando anche una velocita di deposizione nettamente piu elevata. 

Elenco delle figure 

Fig. 1 - Configurazione della soluzione precedente. 

Fig. 2 - Rapprescntazione schematica dell apparato di deposizione di film sottili in 
cui sono visibili: 


I 

Generatore di elettroni a bassa energia: 

2 

Generatore di elettroni ad alta energia: 

3 

Crogiolo contenente il materiale da vaporizzare: 

4 

Portasubstrati polarizzato; 

5 

Connessione al gruppo di pompaggio: 

6 

Camera da v uoto: 

7 

Passante isolalo per la polarizzazione del portasubstrati: 

8 

Isolalori del passante 7: 


Alimcnlatorc del generatore di elettroni a bassa energia: 


10 Passante isolato per il collegamento del crogiolo al circuilo degli elettroni a 
bassa energia: 

1 I Ingressi dei gas di processo. 

12 Rete di adattamento per il generatore a RI : 





1 5 Plasma generate dalla polarizzazione del portasubstrati; 
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16 Flusso degli elettroni a bassa energia; 

1 7 Flusso degli elettroni ad alta energia; 

1 8 Otturalore mcccanico del la sorgente di evaporazione; 

1 9 Misuratore di spessore del film e della velocita di deposizione. 

Deirinvenzione si descrivono di seguito il metodo di processo e Tapparato in cui 
detto processo e realizzato, facendo riferimento alle figure allegate, ed in base alia 
versione delFinvenzione attualmente preferita dagli inventori. 

In un apparato per la deposizione di film sottili. Fig. 2, i substrati 14, dopo il 
necessario cicio di pulitura, vengono posizionati e fissati sul portasubstrati 4. Detto 
portasubstrati e rotante per consentire una maggiore uniformita di spessore del film 
sottile sui vari substrati, ma potrebbe essere anche fermo. Viene iniziato, attraverso 
Tapertura 5 il cicIo di vuotatura della camera 6 fino a raggiungere una pressione 
delFordine di 10"^' Torr. Mantenendo Fotturatore meccanico posizionato di fronte 
alia sorgente. in modo che nc inibisca la visione otlica dei substrati, viene 
preriscaldato mediante il pennello elettronico ad alta energia, e se del caso, prefuso, 
il materiale da vaporizzare. A questo punto viene immessa nella camera 6 la 
miscela gassosa proveniente dagli ingressi 11, controllando, con i necessari 
vacuomctri ed i necessari flussometri, la composizione desiderata. Viene attivata la 
sorgente a RF per la polarizzazione del portasubstrati 4; cio crea un plasma 15 chc 
induce uiraulopolarizzazionc del portasubstrati deirordmc di aicunc cciitinaia di 
V'olts c genera un bonibardamento lonico dei substrati clTettuando cosi la pulitura 
finale dei mcdcsimi. Viene aperto Fotturatore mcccanico 18 c \ ienc attivata la 
sorgente I di elettroni a bassa energia che bombardano il materials nel crogiolo 3. 
eventualmente multipio e rotante. in lasc di vaporizzazione causando la 
ionizzazione di un'ele\ata percentuale del medesimo La presenza di questo 



condizioni, controllando con il misuratore 19 la velocita di deposizione, viene 
dcpositato il film tlno alio spessore desiderato. Se si vuole realizzare una slrultura 
multistrato, il proccsso di deposizione viene ripelulo ruotando dalTeslerno il 
crogiolo 3 del materiale o utilizzando una seconda sorgenle a pennello elettronico. 
Ultimate le deposizioni, la sorgente ed i generatori vengono spenti, vengono chiusi 
i llussi gassosi e si effettua la riapertura della camera e lo smontaggio dei substrati. 
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RIVFNDICA/IONI 


1 Apparato per la dcposi/ione di tllm soltilu comprendentc una camera da vuoto 
(6), evacuata da apposite gruppo di pompaggio, atlraverso il condotto (5), 
caratteri//ata dal tatlo di essere corrcdata di una o piu sorgenti di vaponzzazione 
di lipo a cannone eletlronico, con crogiolo (3) singolo o multiplo, rotanle, e di una 
sorgente 1 di elettroni a bassa energia, con relalivo generalore (9) e di un catodo(4) 
porlasubslrati, eventualmcntc rotantc, polarizzato a RF attravcrso un passanlc 
isolate (7), con apposito generatore ( 13) e rete di adattamento (12), ingressi (11) 
per gas o miscele gassose; una strumentazione (19) per misure e controlli, uno o 
piu otturatori meccanici (18). 

2. Apparato, sccondo la Riv. 1, caratterizzato dal fatto che delta sorgente di 
vaporizzazione e di tipo a crogiolo riscaldato elettricamente oppure di tipo 
sputtering. 

3. Apparato per la deposizione di lllm soltili secondo la Riv. I. caratterizzato dal 
fatto di avere una sorgente di vaporizzazione di materiale che risulli parzialmenle 
ionizzato mediante interazione con elettroni a bassa energia ed un catodo porta 
substrati polarizzato a RF o in DC, che genera un plasma di fronte a substrati. 

4 Processo per la deposizione di tllm sotlili. specialmente per uso oltico, 
generalnienlc di lipo rcaltixo. caralicrtz/alo dal fatto che il tiiatenale \apc)ri/zalo 
\iene par/ialmente ionizzato, anche a lixeili molto alti, mediante interazione eon 
elettroni a bassa energia: i substrati sono collocati su di un catodo polarizzato. 
generalmenie a Rl . e che. mediante Tintroduzione di apposita miscela gassosa. 
viene generate un plasma, generalmente reattivo. di fronte ai substrati c che detto 
plasma incrementa la realtixita della miscela gassosa c genera un bombardamento 



Fig. 1 
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